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= (54) Title: METHOD FOR THE PRODUCTION OF ISOPHORONDIAMINE (IPDA, 3-AMINOMETHYL-3,5,5-TRIMETHYL- 
= C YCLOHEX YL AMINE) HAVING A HIGH CIS/TRANS-ISOMER RATIO 

— (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON ISOPHORONDIAMIN (IPDA, 3-AMINOMETHYL-3,5,5-TRI- 
^ METHYLCYCLOHEXYLAMIN) MIT EINEM HO HEN CIS/TRANS-ISOMERENVERHALTNIS \ 

< 

(57) Abstract: The invention relates to a method for the production of 3 arrrinomethyl-3,5,5- trimethylcyclohexylamine (isophoron- 
^© diamine, IPDA) which has a high cis/trans isomer ratio. IPDA having a cis/trans isomer ratio in the range of 63/37 - 66/34 can be 

obtained in a temperature- independent manner by reacting IPDA having any particular cis/trans isomer ratio with H 2 and NH 3 in the 
^ presence of a hydrogenating catalyst IPDA having a cis/trans isomer ratio of at least 73/27, which is an important starting material 
fs| for the synthesis of polyurethanes and polyamides, can be obtained by combining said isomerization method with distillation meth- 

ods. 



w (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft Verfahren zur Herstellung von 3 Aminomethyl-3,5,5- Trimethylcyclohexylamin 
(Isophorondiarnin, IPDA) mit einem hohe cis/trans-Isomerenverhalmis. IPDA mit einem ds/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich 
von 63/37 bis 66/34 lasst sich tempera turunabhan gig durch Umsetzung von IPDA mit einem beliebigen cis/trans- Isomerenverhalt- 
nis mit H 2 and NH 3 in Gegenwart eines Hydrierkatalysators erhalten. IPDA mit einern cis/trans-Isomerenverhalmis von mindestens 

^ 73/27, welches ein wichtiges Ausgangsmaterial fiir die Synthese von Polyurethanen und Polyamiden ist, lasst sich durch Kombina- 
tion dieses Isomerisierungsverfahrens mit destillativen Verfahren gewinnen. 
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Verfahren zur Herstellung von 
Isophorondiamin (IPDA, 3-Aminometh> 1-3,5,5-trimethyIcyclohexyIaniin) 
5 mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis 



Die Erfindung betrifft Verfahren zur Herstellung von 3-Aminomethyl-3,5,5-trimethyl- 
cyclohexylamin (Isophorondiamin, IPDA) mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis. 

10 

IPDA wird als Ausgangsprodukt zur Herstellung von Isophorondiisocyanat (IPDI), einer 
Isocyanatkomponente fur Polyurethansysteme, als Aminkomponente fur Polyamide und 
als Harter fur Epoxidharze verwendet. IPDA wird ublicherweise aus 3-Cyano-3,5,5- 
trimethylcyclohexanon (Isophoronnitril, IPN) hergestellt, wobei in Gegenwart von Ammo- 

15 niak, Wasserstoff und ublichen Hydrierkatalysatoren die Carbonylgruppe in eine Amino- 
gruppe und die Nitrilgruppe in eine Aminomethylgruppe uberfuhrt werden* Man erhalt 
Gemische aus cis-IPDA und trans-IPDA. Beide Isomere weisen unterschiedliche Reaktivi- 
taten auf, was fur die vorgesehene technische Anwendung von Bedeutung ist. GemaB DE- 
A 42 11 454 werden durch Verwendung eines IPDA-Isomerengemischs, bestehend aus 

20 uber 40% des trans-Isomeren und unter 60% des cis-Isomeren, als Reaktionskomponente 
in Polyadditionsharzen, wie insbesondere Epoxidharzen, sowohl die Topfzeit verlangert als 
auch die maximale Hartungstemperatur erniedrigt. Zur Erzielung einer moglichst hohen 
Reaktionsgeschwindigkeit werden umgekehrt IPDA-Isomerengemische bevorzugt, welche 
einen moglichst hohen Anteil an dem cis-Isomeren (> 70%) aufweisen, Kommerziell er- 

25 haltliches IPDA besitzt deshalb ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 75/25. 

Unterschiedliche Verfahren zur Erzielung eines hohen cis/trans- bzw. eines hohen 
trans/cis-Verhaltnisses sind aus dem Stand der Technik bereits bekannt. 

30 GemaB der DE-A 43 43 890 erfolgt die aminierende Hydrierung des IPN zum IPDA, in- 
dem man ein Gemisch aus IPN, Ammoniak und einem Ci-C3-Alkohol in Gegenwart von 
Wasserstoff uber einen mit einem Cobalt- und/oder Ruthenium-Festbettkatalysator ausges- 
tatteten Rieselbettreaktor bei 3 bis 8 MPa und einer Temperatur von 40 bis 150°C, vor- 
zugsweise 90 bis 130°C, rieseln lasst und das Reaktionsgemisch zur Abtrennung von NH 3 , 

35 H 2 Q und Nebenprodukten destillativ aufarbeitet. Bei Verwendung eines Ru-Tragerkataly- 
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sators werden hohe cis/trans-Isomerenverhaltnisse von 84/16 (Gesamtausbeute an IPDA: 
81%) erzielt. 

Die DE-A 43 43 891 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von IPDA, wobei IPN in 
5 Gegenwart von Ammoniak und einem Suspensions- oder Festbett-Hydrierkatalysator aus 
der Reihe der Cobalt-, Nickel- und Edelmetallkatalysatoren mit Wasserstoff bei einem 
Druck von 3 bis 20 MPa und einer Temperatur bis zu 150°C umgesetzt und das erhaltene 
Reaktionsgemisch destillativ aufgearbeitet wird. Die Reaktion wird zweistufig durch- 
gefiihrt, wobei genau definierte Temperaturbereiche fur die einzelnen Stufen eingehalten 
10 werden miissen. Ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 80/20 lasst sich in einer Gesamt- 
ausbeute an IPDA von 91,9% erzielen. 

In dem Verfahren der EP-A 0 926 130 wird die Hydrierung in Gegenwart einer Saure an 
Katalysatoren durchgefiihrt, die Kupfer und/oder ein Metall der achten Nebengruppe des 
15 Periodensystems enthalten. Es werden sowohl Lewis- als auch Bronstedt-Sauren einge- 
setzt; bevorzugt wird 2-Ethylhexansaure verwendet. Die Saure-Zugabe bewirkt eine Erho- 
hung des cis/trans-Isomerenverhaltnisses. Die cis/trans-Isomerenverhaltnisse sind im all- 
gemeinen > 70/30 bei einer Gesamtausbeute an IPDA > 90%. 

20 Das Verfahren der EP-B 0 729 937 ist dadurch charakterisiert, dass das Verfahren in drei 
raumlich voneinander getrennten Reaktionsraumen durchgefiihrt wird, wobei cobalt-, ni- 
ckel-, ruthenium- und/oder andere edelmetallhaltige Katalysatoren eingesetzt werden. Vor 
dem zweiten Reaktor wird waBrige NaOH-Losung zudosiert, wodurch die Bildung von 
ringformigen Nebenprodukten wie l,3,3-Trimethyl-6-azabicyclo[3,2,l]octan verringert 

25 wird. 

In dem Verfahren der prioritatsalteren, nicht vorveroffentlichten DE-A 101 42 635.6 wird 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 70/30 ausgehend von IPN 
gewonnen, indem in dem Hydrierungsschritt ein Hydrierkatalysator mit einem Alkalime- 
30 tallgehalt < 0,03 Gew.-% - berechnet als Alkalimetalloxid - eingesetzt wird. 

Nachteilig an den bekannten Verfahren zur Herstellung von IPDA mit hohem cis-Anteil ist 
die aufwendige Herstellung der verwendeten Katalysatoren. Zudem unterliegen diese Kata- 
lysatoren im allgemeinen einer Alterung, wodurch ihre katalytische Aktivitat im Laufe der 
35 Zeit abnimmt. Um dies auszugleichen, wird meist die Reaktionstemperatur erhdht, was 
jedoch zu einer Verschlechterung des cis/trans-Isomerenverhaltnisses und der Selektivitat 
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und damit zu einer Zunahme der Bildung von Nebenprodukten fuhrt. Die meisten aus dem 
Stand der Technik bekannten Verfahren zeichnen sich zudem durch eine aufwendige Reak- 
tionsfuhrung aus. 

5 Ein Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin mit einem hohen trans/cis- 
Isomerenverhaltnis ist der DE-A 42 1 1 454 zu entnehmen. Hierbei wird trans-Isophoron- 
diamin aus Isophoronnitril uber das Isophoronnitrilazin hergestellt. Es wird auch beschrie- 
ben, dass sich das trans- Isophorondiamin durch Destination von kommerziell erhaltlichem 
cis/trans-Isomerengemisch gewinnen lassen wiirde. Da das cis-Isomer jedoch als Haupt- 

10 produkt anfallt, ist dieses Verfahren nicht wirtschaftlich. 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin (IPDA) 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 bereitzustellen, durch das die 
Nachteile des Standes der Technik vermieden werden. 



Die Aufgabe wird erfindungsgemaB gelost durch ein Verfahren zur Herstellung von im 
wesentlichen reinem 3-Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin (Isophorondiamin, 
IPDA) mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27, welches folgende 
Schritte enthalt: 



15 



20 



a) 



Bereitstellen von Roh-IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 



73/27; 



25 



b) 



Reinigen und Trennen des Roh-IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 und eine Fraktion mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37; 



30 



c) 



Isomerisieren der in Schritt b) erhaltenen Fraktion des im wesentlichen rei- 
nen IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 zu IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 in 
Gegenwart von H2, NH3 und einem Hydrierkatalysator und Ruckfiihren in 
Schritt a) des Verfahrens. 



35 



Durch das erfindungsgemaBe Verfahren kann - ausgehend von IPDA mit jedem beliebigen 
cis/trans-Isomerenverhaltnis < 73/27 - IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis > 
73/27 gewonnen werden. Das Verfahren bleibt also trotzdem wirtschaftlich, auch wenn 
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durch eine Alterung des Katalysators und einer damit verbundenen Erhohung der Reakti- 
onstemperatur der cis-Anteil im Roh-IPDA im Laufe der Zeit sinkt. Da das erfindungsge- 
maBe Verfahren unabhangig von solchen Einflussen ist, ist es den Verfahren uberlegen, die 
IPDA mit einem hohen cis/trans-Isomerenverhaltnis durch Einsatz von speziellen, meist in 
5 der Herstellung teunen und aufwendigen Katalysatoren herstellen. Unabhangig davon, kann 
das erfindungsgemaBe Verfahren jedoch auch mit derartigen aufwendigeren Synthesever- 
fahren kombiniert werden. Wirtschaftlicher ist es, das IPDA unter Einsatz von preiswerten 
Katalysatoren herzustellen und ein schlechteres cis/trans-Isomerenverhaltnis des Roh- 
IPDA in Kauf zu nehmen. 

10 

Unter ,4m wesentlichen reinem" IPDA versteht man IPDA, bei dem der Anteil an Verun- 
reinigungen weniger als 2 Gew.-%, bevorzugt weniger als 1 Gew.-%, besonders bevorzugt 
weniger als 0,3 Gew.-%, betragt. 

15 Bevorzugt wird durch das erfindungsgemaBe Verfahren IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 76/24, besonders bevorzugt mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 75/25, erhalten. (Siehe auch Diskus- 
sion Schritt b).) 

20 Die einzelnen Schritte des Verfahrens werden nun naher erlSutert. 
Schritt a) 

Im allgemeinen kann jedes Produktgemisch, sogenanntes Roh-IPDA, welches bei einem 
25 Verfahren zur Herstellung von IPDA anfallt, eingesetzt werden. „Roh-IPDA" bedeutet, 
dass das Produktgemisch mindestens 88 Gew.-% IPDA, bevorzugt mindestens 92 Gew.-% 
IPDA, besonders bevorzugt mindestens 95 Gew.-% IPDA, enthalt. 

Da IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 gewonnen werden 
30 soil, ist es wirtschaftlich nur sinnvoll, Produktgemische, die IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 73/27 enthalten, einzusetzen. Da die Herstellung von IPDA 
mit einem cis/trans-komerenverhaitnis kleiner als 70/30 unter Verwendung von alternden 
Katalysatoren und ohne aufwendige Verfahrensdurchfuhrung erfolgen kann, ist das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren besonders wirtschaftlich, wenn IPDA mit einem cis/trans- 
35 Isomerenverhaltnis kleiner als 70/30 eingesetzt wird. Es ist auch moglich, Produktgemi- 
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sche einzusetzen, die IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis groBer als 73/27 ent- 
halten, urn das cis-Isomer durch Destination noch weiter anzureichern. 

5 Schritt b) 

Das in Schritt a) bereitgestellte Produktgemisch lasst sich sowohl durch Destination als 
auch durch Kristallisation reinigen und trennen. 

10 Cis-IPDA (mit einer Reinheit von 98,9%) hat unter Normaldruck einen Siedepunkt von 
253,4°C und einen Schmelzpunkt von 22°C, wahrend trans-IPDA (mit einer Reinheit von 
98,4%) unter Normaldruck einen Siedepunkt von 250,7°C und einen Schmelzpunkt von - 
34,6°C hat. Obwohl sich die Schmelzpunkte der beiden Isomere starker voneinander unter- 
scheiden als ihre Siedepunkte, ist aus Kostengriinden die Reinigung und Trennung durch 

15 Destination bevorzugt. 

Diese Reinigung und Trennung des Roh-IPDA durch Destination kann in jeder beliebigen 
Destillationskolonne durchgefuhrt werden. Bevorzugt erfolgt die Destination in mindes- 
tens 2 raumlich voneinander getrennten Kolonnen. Besonders bevorzugt wird wenigstens 
20 eine Trennwandkolonne verwendet. 

Bei der Destination des Produktgemisches (Roh-IPDA) werden meist NH3, sowie leicht- 
und schwersiedende Komponenten wie beispielsweise die bei der HersteUung von IPDA 
aus IPN anfallenden Nebenprodukte wie HCN-Eliminierungsprodukte, methylierte Neben- 
25 produkte und/oder unvollstandig hydrierte Zwischenprodukte uber Kopf bzw. Sumpf der 
Kolonne entfemt. 

Unter leicht-/niedrigsiedenden Komponenten/Verunreinigungen versteht man im Rahmen 
der Erfmdung Komponenten/Verunreinigungen, die niedriger sieden als cis- und trans- 
30 IPDA, schwer-/hochsiedende Komponenten/Verunreinigungen sind solche, die hOher sie- 
den als cis- und trans-IPDA. 

Femer erfolgt eine Auftrennung in eine an cis-Isomer angereicherte Fraktion und eine an 
cis-Isomer abgereicherte (und damit an trans-Isomer angereicherte) Fraktion. 



35 
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Die an cis-angereicherte Fraktion des IPDA weist ein cis/trans-Isomerenverhaltnis von 
mindestens 73/27, bevorzugt ein cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 
76/24, besonders bevorzugt ein cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 73/27 bis 
75/25, auf. 

5 

Die an cis-abgereicherte Fraktion des IPDA weist ein cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner 
als 63/37, bevorzugt < 60/40, besonders bevorzugt < 58/42, auf. Die an cis-Isomer- 
angereicherte Fraktion ist kommerziell erwunscht. Die an cis-Isomer abgereicherte Frakti- 
on lasst sich ebenfalls kommerziell verwerten (siehe DE-A 42 1 1 454). 

10 

Wird fur die Destination eine Kolonne eingesetzt, so wird diese im allgemeinen bei 
Sumpftemperaturen von 150 bis 300°C, bevorzugt von 170 bis 250°C, besonders bevor- 
zugt von 170 bis 185°C, und Kopftemperaturen von 5 bis 100°C, bevorzugt von 10 bis 
90°C, besonders bevorzugt von 15 bis 65°C; betrieben. Der Druck in der Kolonne liegt im 
15 allgemeinen bei 10 bis 2000 mbar, bevorzugt bei 20 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei 
35 bis 50 mbar. 

Werden fur die Destination zwei Kolonnen eingesetzt, so wird die erste Kolonne im allge- 
meinen bei Sumpftemperaturen von 150 bis 300°C, bevorzugt von 170 bis 250°C, beson- 

20 ders bevorzugt von 170 bis 195°C, und Kopftemperaturen von 5 bis 100°C, bevorzugt von 
10 bis 90°C, besonders bevorzugt von 15 bis 65°C, betrieben. Der Druck in der ersten Ko- 
lonne liegt ublicherweise bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 30 bis 500 mbar, besonders 
bevorzugt bei 35 bis 200 mbar. Die zweite Kolonne wird im allgemeinen bei Sumpftempe- 
raturen von 140 bis 300°C, bevorzugt von 150 bis 250°C, besonders bevorzugt von 160 bis 

25 195°C, und Kopftemperaturen von 100 bis 250°C, bevorzugt von 130 bis 200°C, besonders 
bevorzugt von 140 bis 170°C, betrieben. Der Druck in der zweiten Kolonne liegt ublicher- 
weise bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 30 bis 300 mbar, besonders bevorzugt bei 35 bis 
120 mbar. 

30 Die Kolonne(n) weist/weisen im allgemeinen eine Trennleistung von insgesamt mindes- 
tens 20 theoretischen Boden, bevorzugt von mindestens 30 theoretischen Boden, besonders 
bevorzugt von mindestens 40 theoretischen Boden, auf. 

Die Kolonnen konnen jeweils verschiedene Einbauten aufweisen. Beispiele fur derartige 
35 Einbauten sind Fullkorper wie Pall-Ringe und Raschig-Ringe, strukturierte Packungen aus 
Blech wie Meilapak 250Y® von Sulzer Ltd. (Winterthur/Schweiz), von Montz (Hil- 
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den/Deutschland) und von Koch-Glitsch (Wichita, KS/USA) und strukturierte Packungen 
aus Metallgewebe wie Sulzer BX® von Sulzer Ltd. (Winterthur/Schweiz), von Montz 
(Hilden/Deutschland) und von Koch-Glitsch (Wichita, KS/USA). 

5 

Schritt c) 

Erfindungsgemafi wird die an cis-Isomer abgereicherte Fraktion - nach Isomerisierung - in 
Schritt a) des Verfahrens riickgeflihrt. Dieser Isomerisierungsschritt, - namlich, dass sich 
10 bei Leiten von IPDA mit einem beliebigen cis/trans-Isomerenverhaltnis in Gegenwart von 
H2 und NH 3 iiber einen Hydrierungskatalysator temperaturunabhangig ein thermodynami- 
sches Gleichgewicht mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 
66/34, bevorzugt von 64/36 bis 66/34, besonders bevorzugt von 64/36 bis 65/35, einstellt, 
- ist aus dem Stand der Technik nicht bekannt 

15 

Gegenstand der Erfindung ist daher ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung von 3- 
Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin (Isophorondiamin, IPDA) mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 durch Umsetzung von IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 mit H 2 und NH 3 an einem Hyd- 
20 rierkatalysator. 

Die Isomerisierung von IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis groBer als 63/37 ist 
zwar moglich, ware aber wirtschaftlich unsinnig, wenn primares Ziel die Erhohung des cis- 
Anteils im cis/trans-Isomerengemisch ist. 

25 

Die Isomerisierung von IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 zu 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 wird im all- 
gemeinen bei Temperaturen von 70 bis 200°C, bevorzugt von 80 bis 150°C, besonders 
bevorzugt von 90 bis 130°C, und Driicken von 10 bis 300 bar, bevorzugt von 50 bis 250 
30 bar, besonders bevorzugt von 100 bis 240 bar, durchgefuhrt Die Reaktionsdauer ist ab- 
hangig von der Isomerisierungstemperatur und dem eingesetzten Katalysator. 

In dem erfindungsgemafien Verfahren zur Isomerisierung von IPDA konnen als Hydrierka- 
talysatoren prinzipiell alle gangigen Hydrierkatalysatoren eingesetzt werden, bevorzugt 
35 solche, die mindestens ein Ubergangsmetall ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, 
Gold, Eisen, Cobalt, Nickel, Rhenium, Ruthenium, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridi- 
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um, Platin, Chrom, Molybdan und Wolfram, jeweils in metallischer Form (Oxidationsstufe 
0) oder in Form von Verbindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den Verfahrens- 
bedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

5 Von diesen Hydrierkatalysatoren sind besonders solche bevorzugt, die mindestens ein U- 
bergangsmetall ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Rutheni- 
um, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium und Platin, jeweils in metallischer Form (Oxi- 
dationsstufe 0) oder in Form von Verbindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den 
Verfahrensbedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

10 

Ganz besonders bevorzugt sind Hydrierkatalysatoren, die mindestens ein Ubergangsmetall 
ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Iridium, Rhodium, Palla- 
dium und Platin, jeweils in metallischer Form (Oxidationsstufe 0) oder in Form von Ver- 
bindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den Verfahrensbedingungen zum entspre- 
15 chenden Metall reduziert werden. 

Am meisten bevorzugt sind Hydrierkatalysatoren, die mindestens ein Ubergangsmetall 
ausgewahlt aus der Gruppe Cobalt und Ruthenium, jeweils in metallischer Form (Oxidati- 
onsstufe 0) oder in Form von Verbindungen wie z. B. Oxiden enthalten, die unter den Ver- 
20 fahrensbedingungen zum entsprechenden Metall reduziert werden. 

Sind die katalytisch aktiven Ubergangsmetalle auf Tragern - ausgewahlt aus der Gruppe 
Aluminiumoxid (A1 2 0 3 ), Zirkoniumdioxid (Zr0 2 ), Titandioxid (Ti0 2 ), Kohlenstoff 
und/oder sauerstoffhaltige Verbindungen des Siliciums, berechnet als Si0 2 , - aufgebracht, 
25 so enthalten diese Katalysatoren im allgemeinen insgesamt - bezogen auf das Gesamtge- 
wicht des Katalysators - von 20 bis 99,9 Gew.-%, bevorzugt von 30 bis 99,9 Gew.-%, be- 
sonders bevorzugt von 40 bis 99,9 Gew.-%, Trager und von 0,1 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 
von 0,1 bis 70 Gew.-%, besonders bevorzugt von 0,1 bis 60 Gew.-%, Ubergangsmetall, 
berechnet als Metall in der Oxidationsstufe 0. 

30 

Bei der Isomerisierung halt man eine Katalysatorbelastung von 0,1 bis 2, vorzugsweise von 
0,2 bis 1,5, besonders bevorzugt von 0,4 bis 1, kg IPDA mit einem cis/trans-komerenver- 
haltnis kleiner als 63/37 pro 1 Katalysator und Stunde ein. 

35 Die Isomerisierung wird vorzugsweise in flussigem Ammoniak durchgefuhrt. Pro mol 
IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 setzt man bei der Isomeri- 
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sierung zweckmaBig einen UberschuB von 0,5 bis 100 mol, bevorzugt von 2 bis 50 mol, 
besonders bevorzugt von 5 bis 40 mol f NH 3 ein. 

Die Isomerisierung des IPDA kann in Anwesenheit eines Losungsmittels, wie z. B. Alka- 
5 nolen oder Ethern (Tetrahydrofuran) durchgefuhrt werden, man kann aber auch ohne Zu- 
satz eines Losungsmittels aibeiten. 

Die Isomerisierung lasst sich sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich duxchfuhren. 
Die kontinuierliche Reaktionsfiihrung ist bevorzugt. Es konnen beliebige druckfeste Ruhr- 
10 behalter oder Ruhrbehalterkaskaden eingesetzt werden. In einer besonders bevorzugten 
Ausfuhrungsform werden Reaktoren eingesetzt, in denen das IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 kontinuierlich in Sumpf- oder Rieselfahrweise uber 
ein fest angeordnetes Katalysatorbett geleitet wird. Man kann auch Schachtofen einsetzen. 

15 In einer anderen Ausfuhrungsvariante des erfindungsgemaBen Isomerisierungsverfahrens 
wird die Isomerisierung nicht in einem separaten Ruhrkessel unter den oben angegebenen 
Bedingungen durchgefuhrt, sondern das zu isomerisierende IPDA mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis < 63/37 wird einer beliebigen, aus dem Stand der Technik bekannten 
Reaktion zur Herstellung von IPDA aus IPN, H 2 und NH 3 in Gegenwart eines Hydrierkata- 

20 lysators zugefuhrt. Beispiele fur Herstellungsverfahren von IPDA aus dem Stand der 
Technik sind in der Einleitung gegeben. 

Die anliegende Zeichnung zeigt in den Figuren 1 und 2 schematisch Anlagen, in denen 
Schritt b) des erfindungsgemaBen Verfahrens zur Gewinnung von IPDA mit einem 
25 cis/trans-Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 in zwei Kolonnen durchgefuhrt wird, 
namlich in 

Figur 1 eine schematische Darstellung einer Anlage, in der die erste Kolonne eine 
herkommliche Destillationskolonne und die zweite Kolonne eine Trenn- 
30 wandkolonne ist. 

Figur 2 eine schematische Darstellung einer Anlage, wobei die erste Kolonne eine 
Trennwandkolonne und die zweite Kolonne eine herkommliche Destillati- 
onskolonne ist. 



35 
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In einer Anlage gemass Figur 1 wird ein Produktgemisch enthaltend Roh-IPDA fiber einen 
Einlass 1 in eine herkommliche Destillationskolonne 7 gegeben und dort destilliert. Leicht- 
siedende Komponenten werden uber Kopf 14 der Kolonne abgezogen, nach Kondensation 
in einem Kondensator 12 in einen Phasenabscheider 9 fiberftihrt und dort in eine leichtere 
5 organische und eine schwerere waBrige Phase getrennt. Die leichtere organische Phase 
wird teilweise fiber den Abzug 4 verworfen, teilweise in die Destillationskolonne 7 rtickge- 
fiihrt. Die schwerere waBrige Phase wird fiber die Ableitung 8 entsorgt. 

Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 20 bis 
10 100°C, bevorzugt 30 bis 80°C und besonders bevorzugt 35 bis 65°C bei einem durch- 
schnittlichen Druck in der Kolonne von 50 bis 1000 mbar. Die Temperaturen am Sumpf 
der Destillationskolonne 7 betragen im allgemeinen 150 bis 250°C, bevorzugt 170 bis 
225°C, besonders bevorzugt 170 bis 190°C. Bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck in 
der Kolonne von 100 bis 500 mbar, besonders bevorzugt ist ein durchschnittlicher Druck 
15 von 1 10 bis 200 mbar. 

Der Sumpf 13 der Destillationskolonne 7 wird kontinuierlich in eine Trennwandkolonne 6 
iiberfuhrt. In Leitung 15 fllhrt eine Verzweigung 16 zu einem Verdampfer 11, wo ein Teil 
des Sumpfablaufs wieder verdampft und in Kolonne 7 riickgefiihrt wird. Die an cis-Isomer 

20 angereicherte Fraktion wird fiber einen Seitenabzug 2 der Kolonne 6 entnommen, die an 
trans-Isomer angereicherte Fraktion wird fiber Kopf der Destillationskolonne abgezogen, in 
einem Kondensator 12 kondensiert und anschliefiend teilweise in Kolonne 6 ruckgefuhrt, 
teilweise fiber Leitung 3 entnommen. Nach Isomerisierung - und damit verbundene Erho- 
hung des cis-Anteils - wird die so isomerisierte Fraktion in Leitung 1 eingespeist. Uber 

25 den Sumpf 13 der Trennwandkolonne 6 werden hochsiedende Verunreinigungen teils fiber 
Leitung 5 ausgeschleust, teils nach Verdampfung in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne 6 
wieder zugefuhrt. 

Die Trennwandkolonne 6 wird im allgemeinen bei Temperaturen von 100 bis 250°C am 
30 Kopf und Temperaturen von 150 bis 300°C am Sumpf und Drucken von 10 bis 1000 mbar, 
bevorzugt bei Temperaturen von 130 bis 190°C am Kopf und/oder Temperaturen von 170 
bis 250°C am Sumpf und/oder Drucken von 30 bis 200 mbar, besonders bevorzugt bei 
Temperaturen von 140 bis 160°C am Kopf und/oder Temperaturen von 170 bis 195°C am 
Sumpf und/oder Drucken von 35 bis 50 mbar, betrieben. 

35 
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Wird Schritt b) des erfindungsgemaBe Verfahrens in einer Anlage gemass Figur 2 durchge- 
fiihrt, so wird das Roh-IPDA fiber die Zufuhr 1 in eine Trennwandkolonne 6 geschleust. 
Hochsiedende Verunreinigungen werden als Sumpf 13 der Kolonne teils iiber die Ablei- 
tung 5 ausgeschleust, teils nach Verdampfiing in einem Verdampfer 1 1 der Kolonne wie- 
5 der zugefuhrt. Leichtsiedende Verunreinigungen werden iiber Kopf 14 der Kolonne abge- 
zogen und nach Kondensation in einem Kondensator 12 in einen Phasenscheider 9 iiber- 
fuhrt. Die sich abgesetzte leichtere organische Phase wird teilweise iiber die Ableitung 4 
ausgeschleust, teilweise in die Trennwandkolonne 6 riickgefuhrt. Die schwerere Phase 
wird iiber die Ableitung 8 ausgeschleust. 

10 

Das gereinigte IPDA wird uber einen Seitenabzug 10 der Trennwandkolonne 6 entnommen 
und in eine weitere Kolonne 7 uberfuhrt, die hier als gewohnliche Destillationskolonne 
ausgebildet ist. Die leichtestsiedenden Komponenten werden iiber Kopf 14 der Kolonne 7 
abgezogen und nach Kondensation in einem Kondensator 12 teils der Kolonne 7 wieder 
15 zugefuhrt, teils in die Zuleitung 1 ein geschleust, um sie einer erneuten Trennung in Kolon- 
ne 6 zuzufuhren. Dasselbe geschieht mit den schwerstsiedenden Komponenten, die uber 
den Sumpf 13 der Kolonne 7 abgezogen und teilweise nach Verdampfung in einem Ver- 
dampfer 1 1 wieder in Kolonne 7 eingespeist, teils dem Produktgemisch in Zuleitung 1 zu- 
gegeben werden. 

20 

Die an cis-Isomer angereicherte Fraktion wird iiber einen Seitenabzug 2, die an trans- 
Isomer angereicherte Fraktion uber einen Seitenabzug 3 abgezogen und - nach Isomerisie- 
rung - in Leitung 1 gespeist. Der Seitenabzug fur die an cis-Isomer angereicherte Fraktion 
liegt unterhalb des Seitenabzugs fur die an trans-Isomer angereicherte Fraktion. 

25 

Die Durchfiihrung von Schritt b) des Verfahrens in einer Anlage gemaB Fig. 2 ist beson- 
ders vorteilhaft, da an jeweils zwei Stellen leicht- und schwersiedende Verunreinigungen 
abgetrennt werden: Leichtsiedende Komponenten werden sowohl iiber Kopf 14 der Kolon- 
ne 6, als auch iiber Kopf 14 der Kolonne 7 abgetrennt, wahrend schwersiedende Verunrei- 
30 nigungen sowohl uber den Sumpfablauf 13 der Kolonne 6 als auch uber den Sumpfablauf 
13 der Kolonne 7 abgetrennt werden. 

In einer Anlage gemaB Figur 2 wird die Trennwandkolonne 6 im allgemeinen bei Tempe- 
raturen von 5 bis 100°C, bevorzugt von 10 bis 90°C, besonders bevorzugt von 15 bis 50°C 
35 betrieben. Die Temperaturen am Sumpf betragen in der Regel 150 bis 300°C, bevorzugt 
170 bis 250°C, besonders bevorzugt 170 bis 195°C. Der durchschnittliche Druck in 



WO 2004/020386 





PCT/EP2003/008722 



-12- 



Trcnnwandkolonne 6 liegt bei 10 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 30 bis 200 mbar, besonders 
bevorzugt bei 35 bis 50 mbar. Die Temperaturen am Kopf der Destillationskolonne 7 lie- 
gen im allgemeinen bei 130 bis 250°C, bevorzugt bei 140 bis 2G0°C, besonders bevorzugt 
bei 150 bis 170°C. Die Temperaturen am Sumpf der Destillationskolonne 7 betragen in der 
5 Regel 140 bis 250°C, bevorzugt 150 bis 220°C, besonders bevorzugt 160 bis 190°C. Der 
durchschnittliche Druck in der Destillationskolonne 7 liegt in einer Anlage gemaB Figur 2 
bei 30 bis 1000 mbar, bevorzugt bei 50 bis 300 mbar, besonders bevorzugt bei 80 bis 120 
mbar. 



Die Erfindung wird nun in den folgenden Ausfiihrungsbeispielen zusatzlich naher erlautert. 
Ausfiihrungsbeispiele 

15 Vergleichsbeispiel l:Herstellung von IPDA aus DPN und anschlieBender destillativer 



Die aminierende Hydrierung von Isophoronnitril zu Isophorondiamin erfolgt in einem kon- 
tinuierlichen Prozess in drei hintereinander geschalteten Reaktoren bei einem Druck von 
20 250 bar, wie in EP-B 0 729 937 beschrieben. Der Katalysator wird unter Wasserstoffatmo- 
sphare mit einer Heizrate von 2K/min bis zu 280°C hochgeheizt. Nach 12 h Hal ten bei 
dieser Temperatur wird auf die jeweilige Reaktionstemperatur zunickgefahren. 

Durch den ersten Reaktor (Iminierungsreaktor 200 ml), gefiillt mit Y-AI2O3 (4 mm-Strange) 
als Trager fiir den Katalysator, fahrt man in Sumpffahrweise Isophoronnitril (130 ml/h), 

25 Ammoniak (600 g/h) und Wasserstoff (300 1/h) bei einer Temperatur von 80 bis 100°C. 
Dort erfolgt die Iminierung. Das Reaktionsgemisch wird in den ersten Reaktor mit dem in 
der EP-A 0 742 045 beschriebenen Katalysator gefahren. Dort ist die Temperatur 90°C. Im 
letzten Reaktor (130°C) erfolgt die Nachhydrierung am gleichen Katalysator. Die Reihen- 
folge ist Sumpf-Riesel-Sumpf. Das Produktgemisch wird in einen Abscheider entspannt 

30 (Zusammensetzung siehe Tabelle 1) und diskontinuierlich in einer Destillationskolonne 
aufdestilliert. Daten der Destillationskolonne: Kolonnen-Durchmesser: 30 mm, Packungs- 
hohe: 1,5 m, Packung: Sulzer DX von Sulzer Ltd. (Winterthur, Schweiz), 45 theoretische 
Trennstufen, Druck 30 mbar, Rucklaufverhaltnis 10/1. 

Als erstes wird eine Fraktion abgetrennt mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von 60/40. 
35 Der Siedepunkt dieser Fraktion betragt 137,5°C. Anschliefiend wird eine Fraktion isoliert, 
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die 75% cis-IPDA und 25% trans-IPDA enthalt und einen Siedepunkt von 138,7°C auf- 
weist. Entnommene Proben werden jeweils gaschromatographisch analysiert. 

Beispiel 2: Herstellung von IPDA aus IPN, anschlieBender destillativer Aufarbei- 
tung und Ruckfuhrung der an cis-abgereicherten Fraktion in den Syn- 
thesereaktor 

Beispiel 1 wurde wiederholt, jedoch wurden von der zuerst abgetrennten Fraktion (IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis von 60/40) je 50 ml/h zusatzlich zum IPN-Strom 
(130 ml/h) in die Reaktion eingespeist. Entnommene Proben wurden gaschroma- 
tographisch analysiert. Die Zusammensetzung des Roh-IPDA ist der Tabelle 1 zu entneh- 
men. 



Tabelle 1: ErgebnLsse der Beispiele 1 und 2 





Vergleichsbeispiel 1 


Beispiel 2 


Gesamtausbeute an IPDA 


92,8% 


94,4% 


Cis/trans-Isomerenverhaltnis 
des Roh-IPDA 


69,7 Gew.-% 


66,1 Gew.-% 


Nebenprodukte durch HCN- 
Eliminierung (la, lb) 


4,4 Gew.-% 


2,7 Gew.-% 


methylierte Nebenprodukte 
(Ha, lib) 


0,8 Gew.-% 


0,4 Gew.-% 


cyclisches Nebenprodukt 
l,3,3-Trimethyl-6- 
azabicyclo[3,2,l]octan (IV) 


0,3 Gew.-% 


0,5 Gew.-% 


Aminonitril (HI) 


0 Gew.-% 


0,1 Gew.-% 


Gesamtanteil an Nebenpro- 
dukten im Roh-IPDA 


5,5 Gew.-% 


3,7 Gew.-% 




Durch die erfindungsgemaBe Abtrennung der an cis-Isomer abgereicherten IPDA-Fraktion 
und die Ruckfuhrung in den Synthesereaktor zur Isomerisierung kann die Gesamtausbeute 

5 an IPDA noch weiter gesteigert, und der Anteil der Nebenprodukte gesenkt werden. Eine 
leichte Zunahme des Anteils an Verbindung IV ist unschadlich, da diese leicht von IPDA 
abtrennbar ist. Das cis/trans-Isomerenverhaltnis wird zwar geringfugig schlechter, doch ist 
diese Vorgehensweise insgesamt trotzdem wirtschaftlicher als der Einsatz von teuren Kata- 
lysatoren und Beachtung einer aufwendigen Reaktionsfuhrung zur Herstellung eines IPDA 

10 mit einem von vornherein hoheren cis/trans-Isomerenverhaltnis, da das cis-Isomer durch 
das anschlieBende destillative Verfahren angereichert werden kann. 

Beispiel 3: Isomerisierung von trans-IPDA 

15 

In einem 300 ml Autoklaven mit Magnetriihrer und Katalysatorkorb wurden 20 ml eines 
gemaB der EP-A 0 742 045 hergestellten Cobalt-Katalysators und 40 ml trans- 
Isophorondiamin vorgelegt. Der Autoklav wurde verschlossen, und es wurden 60 ml Am- 
moniak iiber Schauglas aufgepresst. Mit Wasserstoff wurde ein Druck von 50 bar einge- 

20 stellt. Nach Erwarmen auf eine Reaktionstemperatur von 130°C wurde durch erneutes 
Aufpressen mit Wasserstoff ein Druck von 250 bar eingestellt. Der Autoklav wurde 24 
Stunden bei diesen Bedingungen gehalten. Nach Versuchsende wurde der Autoklav 6 
Stunden unter Riihren und bei Raumtemperatur entspannt, um noch gelosten Ammoniak 
ausgasen zu lassen. Fur die gaschromatographische Analytik wurden Druckproben ent- 

25 nommen. Die Ergebnisse sind graphisch in Figur 3 dargestellt. 
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Beispiel 4: Isomerisierung von trans-IPDA 

Beispiel 3 wurde wiederholt, jedoch wurde eine Reaktionstemperatur von 110°C statt 
130°C eingestellt. Die Ergebnisse sind graphisch in Figur 3 dargestellt. 

5 

Wertung der Figur 3 

Figur 3 zeigt die graphische Auswertung der Ausfuhrungsbeispiele 3 und 4. Auf der y- 
Achse ist der Anteil an cis-IPDA in einem cis-/trans-IPDA-Isomerengemisch in Gew.-% 
10 angegeben. Auf der x-Achse ist die Reaktionszeit in Stunden aufgetragen. cis-IPDA ist 
durch ausgeftillte Kastchen dargestellt, trans-EPDA durch ausgefullte Kreise. 

Man sieht, dass ausgehend von 100 Gew.-%-igem trans-IPDA im Laufe der Zeit der Anteil 
des trans-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 35 Gew.-% abnimmt, wahrend 
15 der Anteil des cis-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca, 65 Gew.-% ansteigt. Bei 
einer Reaktionstemperatur von 130°C ist die Gleichgewichtseinstellung bereits nach 7 
Stunden beendet, wahrend sich bei einer Erniedrigung der Reaktionstemperatur auf 1 10°C 
die Reaktionszeit auf 23 Stunden verlangert. Bei 110°C wird daher nach 7 Stunden ein 
Isomerengemisch mit ca. 45 Gew.-% cis und ca. 55 Gew.-% trans erhalten. 



Beispiel 5: Isomerisierung von cis-IPDA 

In einem 300 ml Autoklaven mit Magnetriihrer und Katalysatorkorb wurden 20 ml gemaB 
25 der EP-A 0 742 045 hergestellter Cobalt-Katalysator und 40 ml cis-IPDA vorgelegt. Der 
Autoklav wurde verschlossen, und es wurden 60 ml Ammoniak Uber Schauglas aufge- 
presst. Mit Wasserstoff wurde ein Druck von 50 bar eingestellt. Nach schrittweisem Er- 
warmen auf eine Reaktionstemperatur von 130°C wurde mit Wasserstoff ein Druck von 
250 bar eingestellt. Der Autoklav wurde 24 Stunden bei diesen Bedingungen gehalten. 
30 Nach Versuchsende wurde der Autoklav 6 Stunden unter Ruhren und bei Raumtemperatur 
entspannt, um noch gelosten Ammoniak ausgasen zu lassen. Fur die gaschromato- 
graphische Analytik wurden Druckproben entnommen. Die Ergebnisse sind der Figur 4 zu 
entnehmen. 



20 



35 
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Beispiel 6: Isomerisierung von cis-IPDA 

Beispiel 5 wurde wiederholt, jedoch wurde eine Reaktionstemperatur von 110°C statt 
130°C eingestellt. Die Ergebnisse sind graphisch in Figur 4 dargestellt. 

5 

Beispiel 7: Isomerisierung von cis-IPDA 

Beispiel 5 wurde wiederholt, jedoch wurde eine Reaktionstemperatur von 90°C statt 130°C 
eingestellt. Die Ergebnisse sind der Figur 4 zu entnehmen. 

10 

Wertung von Figur 4 

Figur 4 zeigt die graphische Auswertung der Ausfuhrungsbeispiele 5, 6 und 7. Auf der x- 
Achse ist die Reaktionszeit in Stunden aufgetragen. Auf der y-Achse ist der Anteil an cis- 
15 IPDA in einem cis-/trans-IPDA-Isomerengemisch in Gew.-% angegeben. cis-IPDA ist 
durch ausgefUllte Kastchen dargestellt, trans-IPDA durch ausgefullte Kreise. 

Man sieht, dass ausgehend von 100 Gew.-%-igem cis-IPDA im Laufe der Zeit der Anteil 
des cis-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca. 65 Gew.-% abnimmt, wahrend der 

20 Anteil des trans-Isomeren kontinuierlich auf einen Wert von ca* 35 Gew.-% ansteigt. Die 
Gleichgewichtseinstellung erfolgt je nach Reaktionstemperatur verschieden schnell. Bei 
einer Reaktionstemperatur von 130°C ist die Gleichgewichtseinstellung bereits nach 7 
Stunden beendet, wahrend sich bei einer Erniedrigung der Reaktionstemperatur auf 110°C 
die Reaktionszeit auf 22 Stunden verlangert und bei weiterer Erniedrigung der Reaktions- 

25 temperatur auf 90°C 3 Tage benotigt werden. 
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Bezugszeichenliste 



1 
2 

5 3 
4 
5 
6 
7 

10 8 
9 
10 
11 
12 

15 13 
14 
15 
16 



Zufuhr des Roh-IPDA 

Abzug fiir die an cis-bomer angereicherte Fraktion 
Abzug fur die an trans-Isomer angereicherte Fraktion 
Abzug fur leichtsiedende Verunreinigungen 
Abzug fiir hochsiedende Verunreinigungen 
Trennwandkolonne 
herkommliche Destillationskolonne 

Abzug fur die schwereren Bestandteile der Leichtsieder-Fraktion 

Phasenabscheider 

Seitenabzug 

Verdampfer 

Kondensator 

Sumpf der Kolonne 

Kopf der Kolonne 

Leitung 

Verzweigung 
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Patentanspriiche 



1. 

5 



10 



15 



20 

2. 



3. 

25 

4. 

30 

5. 

35 



Verfahren zur Herstellung von im wesentlichen reinem 3-Aminomethyl-3,5,5- 
Trimethylcyclohexylamin (Isphorondiamin, IPDA) mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaitnis von mindestens 73/27 enthaltend folgende Schritte: 

a) Bereitstellen von Roh-EPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 



b) Reinigen und Trennen des Roh-IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis von mindestens 73/27 und eine Fraktion mit einem 
cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37; 

c) Isomerisieren der in Schritt b) erhaltenen Fraktion des im wesentlichen rei- 
nen IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 zu IPDA 
mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 63/37 bis 66/34 in 
Gegenwart von H 2 , NH3 und einem Hydrierkatalysator und Ruckfuhren in 
Schritt a) des Verfahrens. 

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Reinigen und Tren- 
nen des Roh-IPDA in Schritt b) des Verfahrens durch Destination erfolgt. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass Schritt b) des Verfah- 
rens in mindestens zwei raumlich voneinander getrennten Destillationskolonnen 
durchgeftihrt wird. 

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass von den Destillationsko- 
lonnen mindestens eine eine Trennwandkolonne ist. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt b) des Verfahrens das IPDA in eine Fraktion mit einem cis/trans-Isomeren- 
verhaltnis im Bereich von 73/27 bis 76/24 und eine Fraktion mit einem cis/trans- 
Isomerenverhaltnis kleiner als 63/37 getrennt wird. 
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6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt a) des Verfahrens Roh-IPDA mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis < 
70/30 bereitgestellt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass in 
Schritt c) des Verfahrens als Hydrierkatalysator ein Katalysator enthaltend mindes- 
tens ein Ubergangsmetall ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, Gold, Eisen, 
Cobalt, Nickel, Rhenium, Ruthenium, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium, Pla- 
tin, Chrom, Molybdan und Wolfram, bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, 
Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium 
und Platin, besonders bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Cobalt, Nickel, 
Ruthenium, Iridium, Rhodium, Palladium und Platin, eingesetzt wird. 

8. Verfahren zur Herstellung von 3-Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin 
(Isophorondiamin, IPDA) mit einem cis/trans-Isomerenverhaltnis im Bereich von 
63/37 bis 66/34 durch Umsetzung von IPDA mit einem beliebigen cis/trans- 
Isomerenverhaltnis mit H 2 und NH3 an einem Hydrierkatalysator. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass als Hydrierkatalysator 
ein Katalysator enthaltend mindestens ein Ubergangsmetall ausgewahlt aus der 
Gruppe Kupfer, Silber, Gold, Eisen, Cobalt, Nickel, Rhenium, Ruthenium, Rhodi- 
um, Palladium, Osmium, Iridium, Platin, Chrom, Molybdan und Wolfram, bevor- 
zugt ausgewahlt aus der Gruppe Kupfer, Silber, Eisen, Cobalt, Nickel, Ruthenium, 
Rhodium, Palladium, Osmium, Iridium und Platin, besonders bevorzugt ausgewahlt 
aus der Gruppe Kupfer, Cobalt, Nickel, Ruthenium, Iridium, Rhodium, Palladium 
und Platin, eingesetzt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Reaktion bei 
einer Temperatur von 70 bis 200°C, bevorzugt von 80 bis 150°C, besonders bevor- 
zugt von 90 bis 130°C, und/oder bei einem Druck von 1 bis 300 bar, bevorzugt von 
10 bis 250 bar, besonders bevorzugt von 100 bis 240 bar, durchgefuhrt wird. 
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The International Searching Authority has determined that this international 
application contains multiple (groups of) inventions, namely 

1. Claims 1-7 

method of preparing isophorone diamine wherein first, crude 
isophorone diamine is produced with a cis-trans isomer ratio 
below 73:27; second, the reaction product of step a) is purified 
and divided into two fractions: cis-trans isomer ratios of at least 
73:27 and of less than 63:37; isomerization of the fraction 
produced in step b) (less than 63:37) with H 2 , NH 3 and a 
hydrogenation catalyst; return from step c) to step a). 

1.1 Claims 8-10 

method of preparing isophorone diamine wherein crude 
isophorone diamine is treated with H 2 , NH 3 and a 
hydrogenation catalyst. 



Please note that all the inventions specified under point 1, though not 
necessarily linked by a common inventive concept, could be searched in full 
without entailing added effort that would have justified an additional search 



fee. 
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FIG. 1 




15 16 



2/4 

WO 2004/020386 ^^PCT/EP2003/008722 



FIG. 2 
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FIG. 4 




